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Oblas» výskumu, ktorá sa zaoberá úpravou povrchov a tvorbou nano¹truktúr, je e¹te
stále veµmi neprebádaná. A iba malý príspevok do tejto oblasti je pojednávaný v tejto
bakalárskej práci.
Jej cieµom je výroba a testovanie sondy z dutého optického vlákna urèenej do rastrova-
cej sondovej mikroskopie. Parametre optického vlákna v kombinácii s vhodnou technikou
umo¾nia prelom mnohým zaujímavým aplikáciam. Za zmienku stojí vstrekovanie plynu
do blízkosti povrchu vzorky (GIS) a jeho následná modikácia pou¾itím elektrónového
(FEBID), iónového (FIBID) alebo laserového zväzku.
Summary
The area of research that deals with surface modication and preparation of nanos-
tructures is still very unexplored. And only a little contribution to this eld is discussed
in this bachelor thesis.
Its goal is to manufacture and to test a probe made o hollow optical bre that is
used in Scanning Probe Microscopy. Optical bre parameters in combination with proper
and unique techniques allow the breakthrough of very interesting applications. It's worth
mentioning the gas injection in the proximity of the surface of a sample (GIS) and thus
its modication by use of electrons (FEBID), ions (FIBID) or laser beams.
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1. Úvod
Súèasná veµmi rýchlo sa rozvíjajúca a populárna oblas» vedeckého výzkumu sa zaoberá
metódami, ktoré umo¾òujú zobrazova», upravova» a vytvára» ¹truktúry s mikroskopickými
a¾ nanoskopickými rozmermi. Jednou z mo¾ností, ktorej dosiaµ na tieto úèely nebolo ve-
novanej príli¹ veµa pozornosti, je pou¾itie dutého optického vlákna, ktoré napr. podµa [1]
poskytuje nové metódy ¹túdia biologických vzoriek na modikovaných optických vlák-
nach.
V tejto bakalárskej práci sa zaoberáme prípravou SPM sondy ¹peciálnych vlastností
z dutého vlákna1. Konkrétne musí duté vlákno prepú¹»a» plyn a vies» svetlo (laserový
zväzok). V neposlednej rade musí fungova» ako sonda do AFM mikroskopie. Pou¾itie
v oblasti AFM mikroskopie vy¾aduje ostrý hrot a odolnos» hrotu voèi mechanickému
po¹kodeniu. Vlákno je integrované do AFM mikroskopov NT-MDT NTegra Solaris a Ne-
noVision LiteScope.
Okrem úpravy dutého vlákna sa v práci zaoberáme modikáciou aparatúry NanoGIS,
ktorá slú¾i k zavedeniu plynu a laserového zväzku do vlákna. NanoGISu je venovaná
èas» 3.6.
Táto práca je rozdelená do dvoch èastí, teoretickej a experimentálnej. V teoretic-
kej èasti èitateµa oboznámime s experimentálnymi technikami a prístrojmi pou¾ívanými
v procese modikácie dutého vlákna. V experimentálnej èasti predostríme èitateµovi na¹e
postupovanie pri úprave dutého vlákna, výsledky meraní a niekoµko kon¹trukèných rie¹ení
týkajúcich sa najmä aparatúry NanoGIS.
Úprava dutého vlákna spoèíva v leptaní plá¹»a (materiál SiO2) v HF z pôvodného
priemeru (81 µm ± 5 µm) na priemer mikro¹truktúrovanej oblasti (∼23 µm). Ïal¹ím
krokom je leptanie hrotu FIBom do tvaru ihlanu (poprípade klinu). Posledným krokom
je depozícia nanoanténok na hrot dutého vlákna.
Táto práca nadväzuje na bakalársku prácu Bc. V. Hertla [2]. V. Hertl sa okrem iného
zaoberal leptaním dutých vlákien v HF. Leptanie dutých vlákien v HF je komplikované
z dôvodu vniku HF do mikro¹truktúrovanej oblasti, ktorá sa leptá. V. Hertl tento problém
vyrie¹il zalepením konca vlákna PMMA. My sme sa rozhodli prís» na nový spôsob leptania,
ktorý by nutnos» lepenia PMMA odstránil.




V tejto èasti popí¹eme v¹etky experimentálne techniky a prístroje pou¾ité v predlo¾enej
práci. Jedná sa o popis elektrónového mikroskopu TESCAN LYRA3, leptanie kyselinou
uórovodíkovou (HF), depoziènú aparatúru typu Kaufman a samotné optické vlákno,
s ktorým pracujeme.
2.1. TESCAN LYRA3
Veµká èas» analýzy a úpravy optického vlákna prebiehala na prístroji LYRA3, vyrábaným
rmou TESCAN. Je to rie¹enie, ktoré kombinuje rastrovaciu elektrónovú mikroskopiu
(SEM) s leptaním fokusovaným iónovým zväzkom (FIB). Zjednodu¹ená schéma je na
obr. 2.1. Okrem toho je tento systém modulárny, èo umo¾òuje pou¾itie ïal¹ích techník,
konkrétne v tejto práci sa jedná o techniky indukovanej depozície fokusovaným elektróno-
vým zväzkom (FEBID), poprípade iónovým zväzkom (FIBID), ktoré fungujú v kombinácii
so systémom vstrekovania plynu (GIS) [3]. V ïal¹om popí¹eme jednotlivé zmienené tech-
niky tohto zariadenia, pou¾ité v tejto práci.
Obr. 2.1: Schéma rastrovacieho elektrónového mikroskopu TESCAN LYRA3. Prevzaté a
upravené z [3].
2.1.1. Rastrovacia elektrónová mikroskopia
Rastrovacia elektrónová mikroskopia získava obraz rastrovaním fokusovaného elektróno-
vého zväzku po vzorke. Interakciou elektrónov s vzorkou vzniká ¹iroké spektrum signálov,
ktoré poskytuje informácie nielen o morfológii, ale aj o zlo¾ení vzorky. SEM umo¾òuje
pozorova» objekty s rozmermi v jednotkách mikrometrov a¾ nanometrov. Takéto rozlí-
¹enie umo¾òuje vlnová povaha elektrónov. Podµa de Broglieho vz»ahu mô¾eme priradi»
elektrónom (v závislosti na ich energii) vlnovú då¾ku, ktorá mô¾e by» men¹ia ako vlnová
då¾ka svetla v optickej mikroskopii [4]. Ïal¹ou výhodou oproti optickej mikroskopii je veµká
håbka ostrosti.
V ïal¹om popí¹eme schému elektrónového tubusu, ktorá je na obr. 2.2. Tubus sa
skladá zo zdroja elektrónov, fokusaènej sústavy, korektora astigmatismu a vychyµovacieho
systému.
Elektróny sú emitované zo zdroja, ktorý býva najèastej¹ie trojakého typu. Termo-
emisný s wolframovým vláknom, termoemisný s kry¹talom LaB6 alebo autoemisný [5].
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Obr. 2.2: Schéma tubusu zariadenia SEM. Prevzaté a upravené z [6].
Elektrónový zväzok, ktorý má typické hodnoty energií od 0,2 keV do 40 keV, je
fokusovaný dvomi elektromagnetickými ¹o¹ovkami - kondenzorom C1 a C2 na plo¹ku
s priemernou veµkos»ou 0,4 a¾ 5 nm. Budením týchto ¹o¹oviek regulujeme prúd elektró-
nov vo zväzku. Ïalej zväzok prechádza apertúrnou clonou, ktorá orezáva zväzok, ktorým
rastrujeme vzorku. Korekciu astigmatizmu zabezpeèuje elektromagnetický oktupól. K sa-
motnému rastrovaniu po vzorke slú¾ia rastrovacie cievky a nakoniec zväzok zaostrujeme
objektívom.
Interakciou elektrónového zväzku s vzorkou vzniká tzv. interakèná oblas», ktorá má
tvar hru¹ky a ktorej rozmery sa pohybujú od 10 nm do 5 µm, pozri obr. 2.3. Jej objem zá-
visí od dopadovej kinetickej energie elektrónov, atómovom èísle materiálu vzorky a hustoty
vzorky. V tejto interakènej oblasti elektróny strácajú energiu náhodným rozptylom. Táto
výmena energií ústí do pru¾ného rozptylu vysoko energetických elektrónov, nepru¾ného
rozptylu sekundárnych elektrónov a emisie elektromagnetického ¾iarenia. Tieto javy mô¾u
by» detekované ¹peciálnymi detektormi. Taktie¾ mô¾e by» detekovaný prúd absorbovaný
vzorkou a tak vytvorený obraz distribúcie prúdu na vzorke (EBIC).
2.1.2. Leptanie fokusovaným iónovým zväzkom
Fokusovaný iónový zväzok (FIB) sa v tejto práci pou¾íva na vytvarovanie ¹pièky hrotu
vlákna do tvaru ihlanu. Funguje na podobnom princípe ako SEM, iba s tým rozdielom,
¾e na zobrazovanie pou¾íva namiesto elektrónov ióny. FIB a SEM mô¾u by» integrované
do jedného systému, presne tak, ako to je na zariadení TESCAN LYRA3.
Najviac zariadení pou¾íva ako zdroj iónov atómy kovu v kvapalnej fáze (LMIS), schéma
je na obr. 2.4. Najèastej¹ie sa jedná o gálium. Ten sa pou¾íva aj na LYRE3. Kov gália je
umiestnený do kontaktu s volfrámovou ihlicou a ohriaty teèie na ¹pièku ihlice (ktorá má
rádius 2 a¾ 5 µm [5]), kde sa vplyvom povrchového pnutia a elektrického poµa zformuje do
tvaru Taylorovho ku¾ela [5]. Rádius hrotu Taylorovha ku¾ela je extrémne malý (jednotky
4
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Obr. 2.3: Schéma interakènej oblasti elektrónov na povrchu vzorky. Jej tvar pripomína
hru¹ku. Prevzaté a upravené z [7].
nanometrov). Veµké elektrické pole na tomto malom hrote (rádovo 1010 V/m) spôsobuje
ionizáciu a emisiu gáliových iónov.
Zdrojové ióny sú zvyèajne urýchlené na energiu 1 a¾ 50 keV a fokusované na vzorku
elektrostatickými ¹o¹ovkami. LMIS produkuje vysokú prúdovú hustotu iónového zväzku
s malým energetickým rozpätím. Moderný FIB dodáva rádovo desiatky nanoampérov
prúdu na vzorku a doká¾e ju zobrazi» s veµkos»ou stopy rádovo desiatky nanometrov.
Podobne ako elektrónový mikroskop je zariadenie FIB zdrojom nabitých èastíc, iónov.
Tieto, prevá¾ne »a¾¹ie, ióny s vysokou kinetickou energiou, sú pomocou optickej sústavy
taktie¾ formované do zväzku a sústredené do veµmi malej oblasti, stopy. Navy¹e zariadenie
FIB umo¾òuje zväzok iónov vychýµova» a prevádza» rastrovanie. Okrem odpra¹ovania a
depozície je mo¾né povrch ¹tudovanej vzorky aj zobrazova» pomocou detekcie sekundár-
nych elektrónov (prípadne iónov), podobne ako pri pou¾ití elektrónového zväzku.
V dne¹nej dobe je mo¾né sa stretnú» s mnohými typmi zariadení FIB, ktoré sa lí¹ia tak
ako pou¾itým typom iónov a ich získavaním, tak aj kon¹trukciou, rozsahom urýchµovacieho
napätia, atï. Niektoré typy získavajú ióny z plazmy (napr. Xe plazmový FIB), alebo
ionizovaním plynu pôsobením silného elektrického poµa (GFIS { Gas Field Ion Source,
napr. He FIB). V súèasnosti medzi najroz¹írenej¹ie zariadenia produkujúce fokusovaný
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Obr. 2.4: Schéma s galiovým (LMIS) zdrojom. Prevzaté a upravené z [8].
.
iónový zväzok patrí typ, v ktorého zdroji sú ionizované atómy èistého kovu alebo jeho
zliatin v kvapalnej fázi (LMIS { Liquid Metal Ion Source). Zariadenie FIB s týmto zdrojom
je pou¾ívané aj v rámci tejto práce. Schéma je na obr. 2.5.
Zväzok iónov vzniká v zdroji, ïalej prechádza oblas»ou kondenzorových ¹o¹oviek a sys-
témom meniteµných prúdových cloniek, ktoré majú rôzne priemery. Tieto dva prvky majú
najväè¹í vplyv na výslednú hodnotu iónového prúdu. Vychyµovanie zväzku a korekcia as-
tigmatizmu orezaného zväzku je zabezpeèená pomocou dvojitého oktupólu. Zaostrenie
na povrch vzorky je prevedené pomocou objektívu. K preru¹eniu iónového zväzku slú¾i
elektróda pre odklon zväzku a k meraniu iónového prúdu slú¾i Faradayova sonda. Pries-
tor medzi zdrojom iónov spolu s kondenzorom a zvy¹kom tubusu je pri vypnutej emisii
oddelený vákuovým ventilom.
2.1.3. Depozícia indukovaná fokusovaným elektrónovým/iónovým
zväzkom
Systém vstrekovania plynu (GIS) predstavuje spôsob, akým do blízkosti vzorky privádza»
plyn, ktorý mô¾e interagova» s povrchom vzorky. V prípade vodnej pary mô¾eme lepta»
oxidy germánia alebo kremíka. Molekuly plynu mô¾u taktie¾ obsahova» èastice, ktoré
mô¾eme deponova» na povrch vzorky tým, ¾e tento plyn modikujeme, napr. fokusovaným
elektrónovým zväzkom (FEBID) alebo iónovým zväzkom (FIBID). V tejto práci sa systém
GIS pou¾íva práve v technikách FEBID a FIBID. Obidve metódy pracujú na podobnom
princípe, preto popí¹eme iba princíp fungovania FEBID.
Metóda FEBID je zalo¾ená na vyu¾ití systému vstrekovania plynu (GIS), ktorým
dopravíme na povrch vzorky molekuly prekurzoru, kde dochádza k ich adsorbcii. Po vy-
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Obr. 2.5: Schéma s FIB tubusom. Prevzaté a upravené z [9].
stavení pôsobenia elektrónového (poprípade iónového) zväzku dochádza k disociácii mo-
lekúl prekurzoru na èastice, ktoré ostávajú na povrchu vzorky a vytvárajú po¾adovanú
¹truktúru, a na volatilné komponenty, ktoré sa z povrchu vzorky desorbujú a ïalej sú
transportované pumpou von z komory. Celý proces je vyobrazený na obr 2.6. Napríklad





V tejto práci pou¾ívame dva druhy optických vlákien. Jedno vlákno s plným jadrom, ktoré
slú¾ilo k osvojeniu si leptania HF, leptania FIB a lepenia na piezo ladièku. Druhé vlákno
(s dutým jadrom) je »a¾iskom tejto práce. Dôvod, preèo sme pou¾ívali aj plné vlákno,
spoèíval v jeho nízkej cene.
V tejto práci bolo pou¾ité duté optické vlákno HC-532-02 vyrábané rmou NKT Pho-
tonics. Schéma vlákna so základným fyzikálnym popisom je na obr. 2.7.
Hlavný rozdiel medzi dutým a plným vláknom spoèíva v tom, ¾e duté vlákna pou¾ívajú
k vedeniu svetla v dutom jadre1 mikro¹truktúrovanú oblas» oplá¹tenia so vzduchovými
1Viac ako 98 % intenzity svetla sa nachádza v dutom jadre.
7
2.3. LEPTANIE KYSELINOU FLUÓROVODÍKOVOU
Obr. 2.6: Proces FEBID v jednotlivých krokoch: a) privedenie a b) adsorbcia molekúl
prekurzoru na povrch vzorky, c) disociáca adsorbovaných molekúl vplyvom interakcie
s elektrónovým zväzkom a únik volatilných komponentov do priestoru vákua, d) depono-
vaná ¹truktúra. Prevzaté a upravené z [10].
Obr. 2.7: Schéma prierezu optického vlákna NKT HC-532-02 s popisom fyzikálnych pa-
rametrov. Jednotky kót sú v mikrometroch. Prevzaté a upravené z [11].
otvormi. Mechanizmus ¹írenia svetla pomocou fotonického kry¹tálu je fundamentálne od-
li¹ný od tradièného princípu totálneho odrazu. Podobne ako kry¹talová mrie¾ka vytvára
pre elektróny pás zakázaných energií, vytvára fotonický kry¹tál pre svetlo pás zakázaných
frekvencií, pre ktoré nie je svetlu umo¾nené prechádza». Fotón je ovplyvnený periodickou
dielektrickou kon¹tantou okolného materiálu a mo¾e sa pohybova» iba dovoleným sme-
rom [2]. Aby fotón mohol interagova» s periodickým prostredím, musí by» jeho vlnová
då¾ka zrovnateµná s mrie¾kovou kon¹tantou [12].
Vlákna sa vyznaèujú dobrými mechanickými vlastnos»ami (polomer ohybu pod 1 cm).
Vlákno je vyrábané pre pou¾itie svetla s vlnovou då¾kou (530 ± 5) nm a svetelný zväzok
ním ¹írený vykazuje gausovské rozlo¾enie intenzity.
2.3. Leptanie kyselinou uórovodíkovou
Prvý krok úpravy vlákna spoèíva v leptaní plá¹»a z SiO2 kyselinou uórovodíkovou (HF).
Plá¹» (aj mikro¹truktúrovaná oblas») je vyrobená z kremenného skla. HF je kyselina,
ktorá sa nerozpú¹»a vo vode úplne. HF je taktie¾ prítomná vo forme dimérov H2F2 a
diméry mô¾u strati» protón, poskytnúc ióny HF2−. V leptacom procese SiO2 je väzba




Reakcia prebieha v dvoch krokoch:
Si−O− X+H+ → Si−O(H)+ − X, kde X = Si alebo H (2.1)
Si−O(H)+ − X+HF−2 → Si− F + HO− X+HF, kde X = Si alebo H (2.2)
Skupina HO−X je rozpustná a stála vo vode. Reakcie (2.1) a (2.2) sú závislé na
pH a ka¾dá z nich dominuje vo svojom ¹pecickom rozsahu hodnoty pH. Prvá reakcia
v¹ak urèuje rýchlos» celého procesu, ktorý bude v prvej aproximácii úmerný koncentrácii
[H−] [13].
2.4. Depozièná aparatúra typu Kaufman
Aby sa zabránilo nabíjaniu hrotu vlákna v elektrónovom mikroskope, je potrebné naòho
nanies» vodivú vrstvu kovu. Toto naná¹anie prebieha na aparatúre Kaufmanovho typu.
Aparatúra sa nachádza na Ústave fyzikálneho in¾inierstva FSI VUT v Brne.
Naprá¹ovanie tenkých vrstiev prebieha dvoma technológiami IBS (Ion Beam Sputte-
ring) a IBAD (Ion Beam Assisted Deposition) [14]. V tejto práci je pou¾itá technológia
IBS. Ako zdroj iónov pou¾íva zariadenie argonový plyn, ktorý odpra¹uje atómy z terèa.
Odprá¹ené atómy sú nasledne prichytené na substráte. Základom aparatúry Kuafman sú
dva ¹irokozväzkové zdroje Kaufmanovho typu, preto sa nazýva depozièná komora skrátene
Kaufman. Schéma aparatúry je na obr. 2.8.
Primárny iónový zdroj sa nachádza vo výbojovej komore. Od vákuovej komory ho
delia dve molybdenové mrie¾ky. Tieniaca mrie¾ka slú¾i k ohranièeniu plazmy, extrakèná
mrie¾ka extrahuje ióny do vákuovej komory. Pomocou týchto mrie¾ok a v závislosti na
nastavení napätia výbojovej komory je mo¾né fokusova» ióny do zväzku s priemerom
80 a¾ 160 mm. K depozícii kovu na vlákna bola energia primárneho zväzku nastavená na
hodnotu 600 eV.
Vlákno si vy¾aduje ¹peciálny dr¾iak, ktorý bol vyrobený Ing. Zdeòkom Jakubom [15],
pozri obr. 2.9. Pri depozícii kovu na vlákno je potrebné zaisti» rovnomerné naná¹anie, to
sa deje pomocou elektromotoru, ktorý toèí magnetickou tyèou rýchlos»ou cca 30 ot./min.
Hrúbka nanesenej vrstvy je detekovaná pomocou piezokeramického hrúbkomeru. Av¹ak
na vlákno dopadajú atómy pod men¹ím uhlom a navy¹e sa s vláknom neustále toèí, preto
mô¾eme predpoklada», ¾e hodnota hrúbky nanesenej vrstvy bude men¹ia ako hrúbka dete-
kovaná hrúbkomerom, ktorý je umiestnený vedµa vlákna. To v¹ak pre úèely tejto práce nie
je podstatné, preto¾e vrstva slú¾i v prvom rade na odvod náboja v elektrónovom mikro-
skope (aby sa zredukoval drift elektrónového zväzku pri tvorbe nanoanténky technológiou
FEBID).
2.5. Rastrovacia sondová mikroskopia
Princíp rastrovacej sondovej mikroskopie (SPM) spoèíva v interakcii medzi hrotom sondy
a povrchom vzorky. Pôvod tejto interakcie má na svedomí len niekoµko atómov na hrote
sondy. Aby sme mohli vyu¾i» toto pôsobenie medzi hrotom a vzorkou, je potrebné, aby
bol hrot sondy dostatoène ostrý (s vrcholovým rádiusom do 20 nm) a vzdialenos» medzi
hrotom a povrchom vzorky bola veµmi malá (do 100 nm). Podµa typu pou¾itej sondy
(a v neposlednej rade aj podµa typu vzorky), mô¾eme meni» druh interackie a teda aj
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Obr. 2.8: Schéma depoziènej aparatúry Kaufman. Prevzaté a upravené z [15].
informáciu, ktorú zaznamenávame. Tým dostávame rôzne metódy SPM ako napr. AFM,
MFM, SNOM [16].
Meranie prebieha v pevne zvolených bodoch, po ktorých sa sonda pohybuje, zazname-
náva signál, ktorý nasledne poèítaèovo spracuje a vytvorí obraz povrchu.
Rozlí¹enie získaného obrazu v rovine vzorky závisí na veµkosti a ostrosti hrotu a taktie¾
na vzdialenosti bodov mrie¾ky, v ktorých rastrujeme. Rozlí¹enie v ose kolmej na vzorku
závisí na mechanickej stabilite systému a citlivosti na pôsobiacu silu medzi hrotom a vzor-
kou. V neposlednej rade zále¾í rozlí¹enie na zvolenej metóde SPM. Teoreticky najlep¹ie
rozlí¹enie, ktoré mô¾eme dosiahnu», je v rade stotín nanometrov [17].
Okrem zobrazovacích úèelov mô¾eme SPM mikroskopy pou¾íva» aj pre úèely modi-
kácie povrchov a k manipulácii s jednotlivými atómami. Okrem iného mô¾eme niektoré
SPM kompaktných rozmerov zabudova» do systému elektrónového mikroskopu, ako napr.
SPM mikroskop LiteScope [18].
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Obr. 2.9: Valèek, ¹peciálny dr¾iak na uchytenie vlákien do aparatúry Kaufman, prevzaté
z [15].
Medzi základné metódy SPM patrí AFM a STM, v¹etky ostatné vznikajú modikáciou
alebo obmenou týchto dvoch. V tejto práci sa vyu¾íva metóda AFM, preto ju v ïal¹om
rozoberieme dôkladnej¹ie.
2.5.1. Mikroskopia atomárných síl
Mikroskopia atomárných síl (AFM) je jednou z najroz¹írenej¹ou metódou SPM. Prvý
AFM mikroskop bol vyvinutý v roku 1986 autormi Gerdom Binnigom, Calvinom F. Qu-
ateom a Christoph Gerberom [19].
Hlavnou výhodou metódy AFM oproti STM je mo¾nos» pou¾íva» aj iné, ako len vodivé
vzorky. Vzorky mô¾u by» polovodivé, nevodivé. Mô¾u by» z rôzneho materiálu, napr.
polymér, keramika, sklo, kompozit alebo sa mô¾e jedna» aj o biologické vzorky.
2.5.2. Princíp
Princíp AFM je zalo¾ený na detekcii síl, ktoré pôsobia medzi ostrým hrotom sondy a po-
vrchom vzorky. Pre meranie pôsobiacich síl sa najèastej¹ie pou¾íva sonda, ktorá sa skladá
z kantileveru2, na ktorom konci je ostrý hrot, pozri obr. 2.10. Hrot je privedený do kon-
taktu so vzorkou, poprípade do veµmi malej vzdialenosti od vzorky. Sila medzi hrotom
a vzorkou (buï prí»a¾livá alebo odpudivá) spôsobuje prehyb kantileveru. Tieto odchýlky
sú merané a pomocou poèítaèa je zostavený výsledný obraz, ktorý je topograckým zo-
brazením povrchu vzorky. Okrem toho mô¾e AFM mera» aj ïal¹ie mechanické vlastnoti
vzorky, ktoré nie sú inými metódami merateµné.
Obr. 2.10: AFM sonda, (a) nosný èip (kantilever), (c) hrot, prevzaté z [20].
2Kantilever je pru¾né ramienko s vlastnou tuhos»ou a rezonanènou frekvenciou.
11
2.5. RASTROVACIA SONDOVÁ MIKROSKOPIA
K interakcii medzi hrotom a vzorkou prispieva veµká ¹kála síl. Medzi prí»a¾livé zaraïu-
jeme sily pôvodu elektrostatického èi magnetického, sily chemických a fyzikálnych väzieb,
napr. van der Waalsovu silu. V neposlednom rade sa pri hydrolných vzorkách prejavujú
aj kapilárne sily. Za odpudivú silu je zodpovedný Pauliho vyluèovací princíp. Celková in-
terakcia sa dá veµmi dobre kvalitatívne opísa» pou¾itím interakcie medzi dvoma atómami,
ktorých priebeh sa dá aproximova» Lenard-Jonesovým potenciálom [21], pozri obr. 2.11.
Obr. 2.11: Priebeh Lenard-Jonesovho potenciálu, prevzaté a upravené z [22].
Lenard-Jonesov potenciál je daný celkovou potenciálnou energiou odpudivej a prí»a-












kde ε je minimálna potenciálna energia (miesto s nulovou pôsobiacou silou), σ je
vzdialenos» medzi atómami hrotu a vzorky, v ktorej je potenciálna energia nulová, a z je
vzdialenos» medzi atómami hrotu a vzorky.















Prvý èlen v rovnici (2.3) popisuje krátko dosahové odpudivé pôsobenie, ktoré má súvis
s Pauliho vyluèovacím princípom, zatiaµ èo druhý èlen v rovnici popisuje ïaleko dosahové
prí»a¾livé pôsobenie medzi atómami hrotu a vzorky, spôsobené dipól-dipólovou interakciou
(van der Waalsova sila).
Experimentálna zostava mikroskopu atomárnych síl je znázornená na obr. 2.12. Schéma
ukazuje AFM mikroskop, ktorý rastruje vzorkou a ohyb kantileveru je meraný pomocou
laserového zväzku. Vzorka je umiestnená na piezoelektrickom kry¹táli, ktorý sa deformuje
privedením elektrického napätia, èo umo¾òuje meni» polohu hrotu voèi vzorke, a tým
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Obr. 2.12: Schéma AFM mikroskopu, prevzaté a upravené z [23].
vlastne rastrova» vzorku. Miera interakcie, teda silového pôsobenia medzi hrotom a vzor-
kou, spôsobuje ohyb kantileveru z jeho rovnová¾nej polohy, a tieto ohyby sú detekované
laserom. Pomocou zrkadlovej vrstvy, ktorá sa nachádza na zadnej strane kantileveru, sa
laserový zväzok odrá¾a na ¹tvorsegmentovanú fotodiódu. Zo zmien elektrického signálu,
detekovaného na fotodióde, vieme urèi» ohyb kantileveru. Tento signál je vyu¾itý pomocou
spätnej väzby k zmene silového pôsobenia medzi hrotom a vzorkou (inak povedané ich
vzdialenosti) tak, aby kantilever mal kon¹tantnú výchylku. V tomto prípade sa meranie
odohráva v móde kon¹tantnej vý¹ky (udr¾iava sa kon¹tantná vzdialenos» medzi hrotom
a vzorkou). Okrem tohto módu existuje aj mód kon¹tantnej sily, ale ten nemá tak vy-
soké rozlí¹enie, skôr sa pou¾íva na rýchle zmapovanie vzorky. V tomto móde sa nastaví
výchylka kantileveru a poèas rastrovania sa u¾ nemení.
2.5.3. Zobrazovacie módy
Na obr. 2.11 je vyobrazený priebeh Lenard-Jonesovho potenciálu. V závislosti na nasta-
venej vzdialenosti medzi hrotom a vzorkou rozli¹ujeme tri módy merania v AFM mikro-
skopii: kontaktný, bezkontaktný a semikontaktný mód merania.
Kontaktný mód
V tomto móde je hrot kantileveru v kontakte so vzorkou, kde sa udr¾iava odpudivá inte-
rackia a veµkos» pôsobiacej sily sa pohybuje v rozmedzí cca 10−8 N a¾ 10−6 N. Kontaktný
mód mô¾eme rozdeli» na meranie s kon¹tantnou vzdialenos»ou a meranie s kon¹tantnou
silou. Tento mód je najstar¹ím módom AFM mikroskopie.
V meraní s kon¹tantnou vý¹kou sa nastaví vzdialenos» medzi hrotom kantileveru a
vzorkou, ktorá sa poèas celého merania nemení. Poèas sondovania zaznamenávame pre-
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hnutie kantileveru, èo poskytuje informácie o topograi vzorky. Táto metóda sa najèas-
tej¹ie pou¾íva pri atomárne rovinných povrchov, kde sú pôsobiace sily relatívne malé a
teda tomu aj odpovedajúce prehnutie kantileveru. Preto¾e je vypnutá spätná väzba, me-
ranie prebieha rýchlo, no na druhej strane je tu vy¹¹ia mo¾nos» po¹kodenia hrotu alebo
samotnej vzorky.
Meranie s kon¹tantnou silou vyu¾íva spätnú väzbu k udr¾iavaniu stáleho prehybu kan-
tileveru, preto ten názov. Poèas merania sa mení vzdialenos» medzi hrotom a vzorkou tak,
aby bola pôsobiaca sila na kantilever kon¹tantná, a teda aj jeho prehnutie. Zaznamenáva
sa výchylka skeneru, ktorá poskytuje informáciu o topograi vzorky. Rýchlos» sondovania
je limitovaná rýchlos»ou spätnej väzby. Výhoda tejto metódy spoèíva v mo¾nosti mera»
aj iné mechanické charakteristiky vzorky, ako napr. trecie sily. Trecie sily mô¾u spôsobi»
torzné vychýlenie kantileveru a tak horizontálnu odchýlku laserového zväzku, èím dostá-
vame metódu mikroskopie laterálnych síl (LFM).
Bezkontaktný mód
V tomto móde sa hrot kantileveru nedotýka vzorky, ale je rozkmitaný v oblasti prí»a¾li-
vých síl v relatívne veµkej vzdialenosti nad povrchom vzorky [23]. Amplitúda kmitania sa
pohybuje v rozmedzí 1 a¾ 10 nm [24]. Aj v tomto móde mô¾eme mera» dvomi metódami,
s kon¹tantnou vý¹kou a s kon¹tantnou silou. V priebehu merania sa zaznamenávajú in-
formácie o amplitúde kmitania kantileveru, prípadne zmenu rezonanènej frekvencie alebo
fázy. Tieto informácie sa v metóde s kon¹tantnou silou pou¾ívajú ako vstup do spätnej
väzby, ktorá udr¾uje amplitúdu, prípadne rezonanènú frekvenciu alebo fázu kon¹tantnú.
Zaznamenané údaje sa pou¾ijú k rekon¹trukcii povrchu vzorky. V metóde kon¹tantnej vý-
¹ky sa nastaví vzdialenos» medzi kantileverom a vzorkou a poèas merania sa zaznamenáva
informácia o zmene amplitúdy, frekvencie alebo fázy. Výhodou je veµká citlivos» aj na malé
pôsobiace sily (rádovo 10−12 N). ®ivotnos» hrotu je vy¹¹ia a riziko znièenia vzorky men¹ie.
Preto¾e sa hrot nedotýka vzorky, mô¾u sa mera» aj mäkké vzorky. Nevýhodou tohto módu
je pomerne vysoká po¾iadavka na èistotu vzorky, preto sa najväè¹ie uplatnenie nájde
v prostredí ultra vysokého vákua. Na vzduchu sa mô¾e pokry» vzorka vrstvou vody, kto-
rou hrot v bezkontaktnom re¾ime nepreniká a tak je meraná topograa vodnej vrstvy.
V kontaktnom móde tento problém nie je taký záva¾ný. Keï¾e oscilácie ramienka s hrotom
prebiehajú v relatívne veµkej vzdialenosti od povrchu, nie je mo¾né dosiahnu» také rozlí-
¹enie topograe substrátu ako pri módoch s malou vzdialenos»ou hrotu od vzorky. Tento
mód je v¹ak výhodný pre merania ïaleko dosahových magnetických alebo elektrických síl,
s pou¾itím vodivých alebo feromagnetických sond [25].
Semikontaktný mód
Amplitúda kmitania kantileveru na svojej rezonanènej frekvencii v semikontaktnom móde,
inak nazývanom poklepový mód, sa pohybuje v rozmedzí od 10 nm do 100 nm [23].
Hrot kantileveru je v takej vzdialenosti od vzorky, aby po jej povrchu jemne poklepával.
V priebehu oscilovania tak sonda prechádza medzi oblas»ou prí»a¾livých síl a oblas»ou
odpudivých síl, a tým doká¾e sníma» vo veµkom rozlí¹ení. Èas kontaktu so vzorkou je
veµmi krátky, tak¾e nedochádza k vzniku laterálnych síl, a teda nedochádza ani k po¹ko-
deniu vzorky, èo je vhodné pre mäkké vzorky [25], ako napríklad biologické bunky, alebo
v¹eobecne, vzorky náchylné k po¹kodeniu. Opä» sú 2 metódy merania, ktoré fungujú na
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rovnakých princípoch ako v predchádzajúcom. V metóde kon¹tantnej sily spätná väzba
udr¾uje amplitúdu kmitania alebo frekvenciu oscilovania sondy. V metóde kon¹tantnej
vý¹ky si nastavíme vý¹ku a poèas merania zbierame informácie o zmenách amplitúdy
kmitov alebo frekvenciách sondy. Testovanie upravených vlákien prebiehalo práve v tejto
metóde merania.
2.5.4. Pou¾ité AFM mikroskopy
V tejto èasi popí¹eme AFM mikroskopy, ktoré sme pou¾ili na meranie topograe s optic-
kým vláknom.
NT-MTD NTegra Solaris
Meranie spoèiatku prebiehalo na SNOM mikroskope NT-MDT NTegra Solaris, na ktorom
sme merali topograu (teda mikroskop fungoval v re¾ime AFM) s dutým vláknom. Schéma
mikroskopu je na obrázku 2.13. Rastrovanie prebieha hlavou, rastruje sa teda hrotom,
poloha vzorky je pevná.
Obr. 2.13: Schéma SNOM mikroskopu NT-MDT NTegra Solaris, ktorý sa nachádza na
Ústave fyzikálneho in¾inierstva, prevzaté a upravené z [2].
NenoVision LiteScope
Rastrovací sondový mikroskop NenoVision LiteScope, ktorý vyvíja rma NenoVision [18],
je rie¹enie, ktorého primárnym úèelom je roz¹írenie mo¾ností elektrónovej mikroskopie.
V porovnaní s NT-MDT NTegra Solaris sa rastruje skenerom (teda vzorkou) a na urèenie
prehybu kantileveru nie je potrebný laser, sondy ktoré mikroskop pou¾íva, sú samosní-
macie. Tieto sondy mô¾u fungova» napríklad na princípe merania prúdu alebo odporu,
ktorý sa mení v závislosti na vzdialenosti hrotu sondy od povrchu vzorky. Na uchyte-
nie sond sa pou¾íva dr¾iak, ktorý má medené plie¹ky na uchytenie do¹tièky. Do¹tièka je
nakontaktovaná a obsahuje samotnú sondu.
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Obr. 2.14: Hore, pohµad na SPM mikroskop NenoVision LiteScope, ktorý je umiestnený
na posuvnom stolèeku SEM mikroskopu. Dole, záber na dr¾iak sond.




V praktickej èasti tejto bakalárskej práce sa zaoberáme úpravou dutého optického
vlákna, ktorá pozostáva z niekoµkých krokoch, vyu¾ívajúc metódy, ktoré boli opísané
v teoretickej èasti. Okrem dutého vlákna pou¾ívame aj vlákno s plným jadrom, preto¾e je
lacnej¹ie a niektoré kroky sa dajú natrénova» tak, aby sme ich vedeli zopakova» na dutom
vlákne a s nimimálnym rizikom po¹kodenia vlákna.
Aplikácie, v ktorých chceme vlákno pou¾íva», kladú predbe¾né po¾iadavky na jeho
vlasnosti, ktoré sú zhrnuté v nasledujúcom zozname:
- Vlákno musí prepú¹»a» plyn (GIS).
- Vlákno musí by» mechanicky odolné (SPM).
- Vlákno musí prepú¹»a» svetlo (SNOM).
- Vlákno musí ma» skosenie ¹pièky (SPM).
- Vlákno musí by» schopné prija» nanoanténky (SPM).
A tu je zoznam krokov, nutných k výrobe vlákna s týmito hore spomínanými ¹peciál-
nymi vlasnos»ami:
- Vyleptanie plá¹»a SiO2 na rozmery mikro¹truktúrovanej oblasti v kyseline uórovo-
díkovej (èas» 3.1).
- Opracovanie konca vlákna do ¹pièky v tvare ihlanu fokusovaným iónovým zväzkom
(èas» 3.2).
- Nadeponovanie wolfrámového nanodrátu na ¹pièku vlákna pomocou techniky FE-
BID (èas» 3.4).
V ïal¹ích èastiach tejto kapitoly vylo¾ím úspechy a neúspechy tohoto experimentova-
nia.
3.1. Leptanie optického vlákna kyselinou uórovodí-
kovou
Prvý krok spoèíva vo vyleptaní znaène hrubého plá¹»a (SiO2) z pôvodného priemeru
(81 µm ± 5 µm) na priemer mikro¹truktúrovanej oblasti (∼23 µm), ktoré prebiehalo na
Ústave fyzikálneho in¾inierstva. Význam tohoto kroku spoèíva v dvoch motívoch. V prvom
rade dôjde k výraznemu skráteniu èasu potrebného k iónovému leptaniu a v druhom rade
dôjde k znaènému úbytku objemu plá¹»a z okolia mikro¹truktúrovanej oblasti, ktoré tvorí
súèas» hrotu sondy do SPM mikroskopie, kde potrebujeme, aby bol hrot èo najmen¹í.
Na druhej strane nesmie by» vyleptaný objem príli¹ veµký, kvôli zní¾enej mechanickej
odolnosti.
Vynájs» spôsob ako lepta» vlákno úèinne a bezpeène je nevyhnutným krokom tejto
práce. Mikro¹truktúrovaná oblas» sa nesmie dosta» do kontaktu s kyselinou, preto¾e ju
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vyleptá. K tomu mô¾e dôjs» preleptaním plá¹»a (SiO2), èo predstavuje problém, ktorý je
rie¹iteµný vhodným nastavením èasu leptania. Ïal¹ie komplikácie spôsobuje vnik kyseliny
do mikro¹truktúrovanej oblasti kapilárnymi silami po povrchu plá¹»a (resp. obalu) alebo
kyselinovými výparmi1.
V. Hertl rie¹il vnik HF do mikro¹truktúrovanej oblasti zalepením konca vlákna PMMA [2].
Tento spôsob sa osvedèil. Av¹ak jeho nedostatkom bolo, ¾e aj po dôkladnom odstránení
lepidla sa jeho zvy¹ky mohli vyskytova» na vlákne. Preto sme sa rozhodli, ¾e tento spôsob,
ktorý vyu¾íva lepidlo, obídeme.
Bolo navrhnutých niekoµko rie¹ení ako lepta» vlákno bez pou¾itia lepidla. Bolo potrebné
zohµadni» najmä dva faktory, bezpeènos» leptania a jeho efektivitu. Z navrhnutých rie¹ení
sme sa rozhodli pre výrobu ¹peciálnej kadièky z tvrdeného polyetylénu, pozri obr. 3.2.
Pri jej návrhu sme vychádzali z u¾ vyrobených dvoch súèiastok: Dr¾iaku na telfonovú
kadièku (tento dr¾iak s namontovanou kadièkou je na obr. 3.1), kde sa leptajú Turnero-
vou metódou vlákna s plným jadrom [26], a teonového poistného krú¾ku, ktorý navrhol
Bc. V. Slabý [27]. Starý teonový krú¾ok bol v¹ak znaène zdeformovaný, èo sme si pri
navrhovaní nev¹imli a ked¾e bol dostupný iba jeden, vyrobili sme si nový a s novým, me-
n¹ím rozmerom priemeru dierky pre vlákno, ktorý bol zbytoène veµký. Priemer dierky bol
0,6 mm v porovnaní s priemerom vlákna 240 µm, pozri obr. 3.3.
Obr. 3.1: Kadièka s vláknom na stojane, pripravená na leptanie.
1Teplota varu kyseliny uórovodíkovej je 19,5 ◦C.
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Obr. 3.2: Výkres kadièky s prilo¾enou fotkou. Kóty v mm.
Obr. 3.3: Výkres telonového krú¾ku s prilo¾enou fotkou. Kóty v mm.
Pri prvom leptaní sme vychádzali z èasu, ktorý pou¾il V. Hertl vo svojej práci: leptal
34 min v 40% kyseline uórovodíkovej [2]. Samotná znalos» èasu sa v¹ak ukázala by» ne-
dostatoènou pre zopakovanie výsledku, èo nám potvrdil aj neúspech ná¹ho prvého pokusu,
kedy sa podarilo vylepta» plá¹» iba na priemer zhruba 58 µm. Takto rozdielny výsledok
mô¾e ma» dôvod v podmienkach, v ktorých prebiehalo leptanie. Podmienkami sa myslí
mno¾stvo leptaného materiálu, objem a sila pou¾itej kyseliny a v neposlednom rade vlh-
kos» vzduchu, teplota a tlak, av¹ak tieto sa »a¾ko replikujú. Preto sme sa rozhodli, ¾e
leptanie èo najviac zadenujeme. V prvom pokuse sme zadenovali geometrické usporia-
danie. Vlákno aj s obalom trèalo zhruba 2 cm nad hladinou kyseliny, a obna¾ená èas»
plá¹»a mala då¾ku zhruba 1 mm. Na takýto postup existovali 2 dôvody, mo¾nos» získa»
dve sondy (jedna z nich, vrchná èas» vlákna, by bola pochopiteµne pou¾iteµná iba ako
AFM sonda) a men¹ia pravdepodobnos» zlomenia hrotu. Tento postup sa osvedèil iba
z polovice, ako ochrana pred po¹kodením funguje dobre, av¹ak pri vyberaní tesnenia sa
z vrchnej èasti vlákna strhne obal a tým je vlastne táto èas» nepou¾iteµná. Pri leptaní sme
sa sna¾ili docieli» då¾ky hrotu do 2 mm, kvôli zvý¹eniu ¾ivotnosti (pozri èas» 3.3).
V 1. pokuse sa leptalo v 40% HF a v objeme 1 ml po dobu 34 min a podarilo sa
vylepta» plá¹» na priemer cca 58 µm, pozri obr. 3.4.
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Obr. 3.4: Prvé leptanie HF. Då¾ka hrotu (plá¹»a dutého vlákna z SiO2) bola 2 cm (na
obrázku nie je vidie»). Mikro¹truktúrovaná oblas» sa nepodleptala. Plá¹» vyleptaný na
priemer cca 58 µm. Na strednom obrázku je dobre vidie» èas» plá¹»a, ktorá bola obna¾ená,
je viac vyleptaná (asi 1 mm). V spodnej èasti je vidie» obal z akrylátu. Obrázky zo SEM,
mikroskop TESCAN LYRA3.
Z leptacieho èasu a objemu vyleptanej oblasti2 z 1. pokusu sme v 2. pokuse urèili
nový èas leptania, a to 64 min (dvojnásobný èas). Preto¾e sme pou¾ili rovnaký roztok
HF (HF leptaním degeneruje), leptací èas sme navý¹ili na 102 min (trojnásobný èas).
Toto navý¹enie èasu sa ukázal ako krok nesprávnym smerom. Vyleptaný plá¹» vlákna sa
pri vy»ahovaní z teonového krú¾ku zlomil z pôvodnej då¾ky 2 cm na 1,5 mm. Rozbor
výsledku druhého pokusu na SEM (pozri obr. 3.5) ukázal najmä dve skutoènosti:
1) Hrot v mieste lomu ukazuje podleptanie mikro¹truktúrovanej oblasti.
1) Hrot je vyleptaný do zvlneného tvaru, ktorého priemer kolísal od 30 do 70 µm.
Obr. 3.5: Druhé leptanie s ne¾iaducim leptaním plá¹»a (SiO2). Náklon vlákna je 55◦, då¾ka
hrotu (ulomeného) je zhruba 1,5 mm. Obrázky zo SEM, mikroskop TESCAN LYRA3.
2Tento objem sa poèítal porovnaním kvadrátu priemeru plá¹»a, mikro¹truktúrovanej oblasti a prie-
meru, na ktorý sme vyleptali vlákno v 1. pokuse.
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Ad 1.) Miesto lomu sa nachádza nad oblas»ou obna¾enej èasti plá¹»a. Poèas leptania do-
chádza k spínaniu HF po povrchu plá¹»a (pravdepodobne aj po obale). Takto sa
leptá aj neobna¾ená èas» vlákna (v obidvoch smeroch). Toto podleptanie v mieste
lomu pravdepodobne vzniklo preleptaním plá¹»a z dôvodu príli¹ dlhého leptania.
Preleptanie plá¹»a (a nasledné preleptanie mikro¹truktúrovanej oblasti) spôsobilo
naru¹enie mechanickej stability plá¹»a, ktoré viedlo k lomu. Oèakávali by sme v¹ak,
¾e by k preleptaniu a lomu do¹lo v obna¾enej èasti.
Ad 2.) Pre tento jav sme nena¹li vysvetlenie. V ïal¹ích pokusoch sa neopakoval.
Okrem iného treba pri leptaní HF zobra» do úvahy rozdielne rýchlosti leptania v ob-
lasti s odstraneným obalom a mimo túto oblas», u¾ spomínanú spínavos» HF a leptanie
výparmi. Aby sme èo najviac obmedzili dopad týchto úkazov (ktoré sú pomerne nepred-
vídateµné), a tým leptanie e¹te viac zadenovali, je v pláne skúsi» dve vylep¹enia súèasnej
aparatúry na leptanie HF. Za prvé by sa do vlákna priviedol plyn, ktorý by obmedzil spí-
navos» a vnik výparov do mikro¹truktúrovanej oblasti. Za druhé by sme vylep¹ili kadièku
pridaním krytu s gumovým tesnením, ktorý by zabránil vniku kyseliny do mikro¹truktú-
rovanej oblasti.
V 3. pokuse sme pripravili nový roztok HF (na ka¾dé nasledujúce leptanie budeme
pou¾íva» nový roztok) a leptací èas bol rovnaký ako v 1. pokuse, 34 min. Plá¹» sa vyleptal
na priemer zhruba 50 µm, pozri obr 3.6).
Obr. 3.6: Tretie leptanie. Pohµad na mikro¹truktúrovanú oblas». Obrázok zo SEM, mik-
roskop TESCAN LYRA3.
Opä», na základe porovaní objemov, sme odhadli èas pre vyleptanie na mikto¹truktú-
rovanú oblas». V 4. pokuse sme leptali 50 min a dostali sme sa na priemer zhruba 40 µm,
pozri obr. 3.7.
S mnohými pokusmi ako vylepta» vlákno správne, sa v podstate testovala funkènos»
kadièky, a okrem iného to viedlo k skráteniu vlákna na då¾ku nedostatoènú pre testovanie
so zavedením svetla a plynu. Aby sme mohli vykona» aj tieto experimenty, zaviedli sme
vlákno nové, dlhé 95 cm a leptanie sme opakovali ako pri 4. pokuse (v tom èase sme e¹te
neuva¾ovali o vylep¹eniach kadièky, ktoré by viedli k obmedzeniu ne¾iaducich úkazov).
Výsledok bol o nieèo hor¹í, výsledný priemer bol zhruba 45 µm, z èasových dôvodov sme
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Obr. 3.7: ©tvrté leptanie. Pohµad na plá¹» krátkeho dutého vlákna z SiO2 zleptaný kyse-
linou HF z 81 µm na priemer 40 µm. Obrázok zo SEM, mikroskop TESCAN LYRA3.
v¹ak ïalej pracovali s týmto vláknom. Týmito výsledkami sa potvrdilo, ¾e èas» úpravy
vlákna kyselinou uórovodíkovou je komplikovanej¹ia a do budúcna sa na toto treba viac
zamera».
V závere tejto èasti treba poznamena», ¾e sa vlákno pri vy»ahovaní z teonového
tesnenia zlomilo v pokusoch è. 4 a 5 (èas leptania 50 min). Pravdepodobne je tento èas
stále príli¹ dlhý a dochádza k ne¾elanému preleptaniu plá¹»a. Hrot sa zlomil na då¾ku
zhruba 1 a¾ 2 mm, teda na hranici obna¾enej oblasti. Tento jav máme v pláne odstráni»,
aby na tejto oblasti nedochádzalo k podleptaniu mikro¹truktúrovanej oblasti v dôslednu
vniku HF prostredníctvom tohoto lomu. Ïal¹ím krokom úpravy vlákna je leptanie ¹pièky
hrotu vlákna fokusovaným iónovým zväzkom do tvaru ihlanu.
3.2. Úprava vyleptaného dutého vlákna do ¹pièky
Po úspe¹nom vyleptaní vlákna nasleduje úprava jeho hrotu do ¹pièky pomocou leptania
fokusovaným iónovým zväzkom. Aby sa vlákno nenabíjalo, je pokovené v aparatúre typu
Kaufman na Ústave fyzikálneho in¾inierstva. Najskôr sa naná¹ala titanová adhézna vrstva
s hrúbkou 3 nm, na ktorú sa deponovalo 200 nm zlatej vodivej vrstvy. Pri tomto kroku bolo
treba dáva» pozor pri zakladaní vlákna do zakladacej komory aparatúry, ktorej rozmery
nie sú úplne dostatoèné na bezpeènú manipuláciu s vláknami. S vláknami sa dá veµmi
µahko narazi» do ventilu zakladacej komory. Na krátkom vlákne sa po deponovaní na
Kaufmanovi objavila na ¹pièke neèistota, ktorá mohla by» hlboko 5 µm a¾ 10 µm. Pohµad
na neèistotu je na obr. 3.8. Podµa jej håbky a ta¾kostí, s akými sa leptala iónovým zväzkom,
odhadujeme, ¾e k nabraniu neèistoty do¹lo práve narazením vlákna do ventilu v zakladacej
komore aparatúry Kaufman.
Keï je vlákno pokovené, je pripravené na leptanie fokusovaným iónovým zväzkom.
Najprv sme pracovali s vláknom pripraveným V. Hertlom. Jeho vlákno bolo vyleptané,
av¹ak po páde na zem sa rozbilo. Staèilo teda naòho nadeponova» vodivú vrstvu a vlákno
bolo pripravené na FIB. Najskôr sme leptali do tvaru klinu, preto¾e sme nevedeli vlákno
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Obr. 3.8: Pohµad zhora na krátke vlákno s neèistotou. Obrázok zo SEM, mikroskop TES-
CAN LYRA3.
upevni» tak, aby sme mohli lepta» aj zvy¹nú èas», a tak vytvarova» klin. S takýmto
vláknom sme zmerali topograu na prístroji NT-MDT NTegra Solaris (pozri èas» 3.3).
V ïal¹om leptaní sme vlákno pripevnili na kocku, ktorá umo¾nila rotáciu vlákna
o 90◦ a tým mo¾nos» vlákno upravi» do tvaru ihlanu. Snímky, zachytávajúce iónový leptací
proces, sú na obr. 3.9. Po tejto poslednej úprave sa opä» zmerala topograa na NT-
-MDT NTegra Solaris. Av¹ak v procese merania sa vlákno nenávratne po¹kodilo, èo viedlo
k inicializácii prípravy nového vlákna.
Obr. 3.9: Vµavo, pohµad na pôvodné rozbité vlákno. V strede pôvodné vlákno s novou
vyrobenou ¹pièkou v tvare klinu a vpravo u¾ v tvare ihlanu. Obrázky zo SEM, mikroskop
TESCAN LYRA3.
V ïal¹om sme pracovali s dvomi vláknami, krátkym a dlhým. Hrot krátkeho vlákna
sme upravili do tvaru ihlanu, pozri obr. 3.10, hrot dlhého vlákna do tvaru klinu, pozri
obr. 3.11. Dlhé vlákno bolo vyleptané na väè¹í priemer, èo znaène skomplikovalo iónové
leptanie.
S pôvodným vláknom sa merala topograa dvakrát (NT-MDT NTegra Solaris). Na
krátke vlákno sa deponovali nano anténky a nasledne sa vlákno nalepilo na piezo ladi-
èku urèenú pre AFM mikroskop NenoVision LiteScope, kde plánujeme mera» topograu.
S dlhým vláknom sa bude testova» zavedenie svetla.
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Obr. 3.10: Pohµad na krátke vlákno opracované do tvaru klinu, vµavo. A pohµad na krátke
vlákno nasledne opracované do tvaru ihlanu, vpravo. Obrázky zo SEM, mikroskop TES-
CAN LYRA3.
Obr. 3.11: Pohµad na dlhé vlákno so ¹pièkou hrotu v tvare klinu zboku a zhora. Obrázky
zo SEM, mikroskop TESCAN LYRA3.
3.3. Meranie topograe s pôvodným vláknom na prí-
stroji NT-MDT NTegra Solaris
V tejto èasti uká¾eme výsledky merania topograe na SPM mikroskope NT-MDT NTegra
Solaris, ktorý sa nachádza na Ústave fyzikálneho in¾inierstva. Pri meraní asistoval. Ing.
P. Dvoøák. Postup in¹talácie vlákna na mikroskop bol toto¾ný, ako v práci V. Hertla [2].
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V prvom meraní sa vlákno s novým vyrobeným hrotom v tvare klinu nalepilo na
ladièku sekundovým lepidlom tak, ¾e hrot trèal asi 1 mm. Lepidlo sa nechalo schnú» po
dobu 5 minút a hneï nato sa úspe¹ne zmerala topograa na kalibraènej vzorke, pozri
obr. 3.12.
Obr. 3.12: Úspe¹ne zmeraná topograa kalibraènej mrie¾ky s pôvodným vláknom s novo
pripraveným hrotom v tvare klinu. Na druhom obrázku je topograa meraná v opaènom
smere.
V ïal¹om meraní sa u¾ meralo s vláknom s novým vyrobeným hrotom v tvare ihlanu.
Lepidlo sa nechalo schnú» deò a merala sa topograa na rovnakej kalibraènej vzorke.
Výsledok bol hor¹í, prejavila sa konvolúcia hrotu, pozri obr. 3.13. Aj keï je hrot orezaný
do tvaru ihlanu, nie nutne to znamená, ¾e je vhodnej¹í ako SPM sonda. Hrot SPM sondy
musí by» denovaného tvaru s malým polomerom krivosti [17]. To je jeden z dôvodov,
preèo testujeme depozíciu nanoanténky na ¹pièku hrotu.
Obr. 3.13: Úspe¹ne zmeraná topograa kalibraènej mrie¾ky s pôvodným vláknom s novo
pripraveným hrotom v tvare ihlanu. Prvé a druhé meranie.
Pri pokuse odmera» topograu s lep¹ím rozlí¹ením hrot stratil v priebehu merania
kontakt so vzorkou, pozri obr. 3.14. Dôle¾itý bol výsledok merania, ktorý ukázal, ¾e sa dá
vlákno pou¾i» ako SPM sonda. Rozhodli sme sa v meraní ïalej nepokraèova» a vlákno ïalej
upravi» na deponovanie nanoanténok. Vlákno sme potrebovali odlepi» od piezo ladièky, èo
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sa robí leptaním lepidla v acetóne a isopropanole. Pri tomto procese sa v¹ak hrot ulomil
(ostal prilepený na ladièke). Zo zvy¹ku vlákna sa potom stalo tzv. krátke vlákno.
Obr. 3.14: Neúspe¹ne zmeraná topograa kalibraènej mrie¾ky s pôvodným vláknom
s novo pripraveným hrotom v tvare ihlanu. Tretie meranie s vy¹¹ím rozlí¹ením, pri ktorom
vlákno stratilo kontakt.
Ostávala mo¾nos» pou¾i» ulomený hrot, ktorý ostal prilepený na piezo ladièke. Na
obr. 3.15 je vidie» mierne zdeformovaný hrot vlákna a celkový pohµad na ulomený hrot,
prilepený na piezo ladièke. Na tomto pohµade je vidie», ¾e na piezo ladièke je prilepená
èas» hrotu. V budúcnosti sme sa zamerali na výrobu hrotu, ktorý by bol krátky a umo¾nil
by prilepenie na piezo ladièku iba akrylátovou èás»ou vlákna, teda obalom. Toto by mohlo
zvý¹i» ¾ivotnos» hrotu, av¹ak vedie to k nároènej¹iemu leptaniu v HF, k nároènej¹iemu
lepeniu na piezo ladièku a zvy¹uje to mo¾nos» nárazu hrotom do ladièky pri lepení.
Obr. 3.15: SEM obrázok ulomeneného hrotu, ktorý ostal prilepený na piezo ladièke.
Vpravo, detail hrotu zachytený zboku ukazuje mierne po¹kodenie mikro¹truktúrovanej
oblasti. Obrázky zo SEM, mikroskop TESCAN LYRA3.
Ïal¹ie meranie topograe prebiehalo na mikroskope LiteScope.
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3.4. Výroba nanoanténok na krátkom vlákne
V tejto èasti popí¹eme experiment s depozíciou nanoanténok na ¹pièku hrotu krátkeho
dutého vlákna, ktorá prebiehala pod dohµadom Ing. Tomá¹a ©amoøila, Ph.D. Aby sa ob-
medzilo nabíjanie hrotu a jeho driftovanie v elektrónovom mikroskope, hrot bol pokovený
v aparatúre Kaufman. Ako materiál na nasledujúcu depozíciu FEBIDom (FIBIDom) sme
zvolili platinu, preto¾e to zrýchµuje vyèerpávanie komory (v porovnaní s wolfrámom).
Najprv sme nadeponovali platinový krú¾ok po obvode centrálnej dutiny s priemerom
zhruba 5 µm, ktorý slú¾il ako základ pre depozíciu nanoanténok. V skutoènosti sa jedná
o postupnos» krú¾kov so zmen¹ujúcim sa priemerom, ktorý pripomína skosený ku¾el, po-
zri obr. 3.16. Dôvod na takýto tvar spoèíval v skráteniu nanoanténok, ktoré mali konèi»
v ose dutiny. Priemer dutiny sa podarilo zmen¹i» na 2 µm. Uhol, pod ktorým vystupujú
nanoanténky, je pribli¾ne 60◦. Då¾ka nanoanténok vychádza zhruba 2 µm. Depozícia krú-
¾kov prebiehala technikou FIBID, kvôli jeho rozmerom (priemer dutiny zhruba 5 µm).
Na tento kruh sme ïalej nadeponovali technikou FEBID dve nanoanténky (dlhé zhruba
2 µm), pozri obr. 3.17. Tento proces komplikoval drift zväzku, ktorý sa v porovnaní
s veµkos»ou nanoanténok nedá zanedba». Toto vlákno bude pou¾ité na meranie topograe
na mikroskope NenoVision LiteScope.
Obr. 3.16: Pohµad na nadeponovaný krú¾ok na krátke vlákno zboku a zhora. Obrázky zo
SEM, mikroskop TESCAN LYRA3.
3.5. Integrácia opracovaného optického vlákna na ras-
trovací sondový mikroskop NenoVision LiteScope
V prvom kroku sa testovalo nalepenie testovacieho vlákna s plným jadrom na piezo la-
dièku, vhodnú pre mikroskop NenoVision LiteScope. Tento pokus ukázal, ¾e to mo¾né
je, pozri obr. 3.19. Av¹ak súèasný dr¾iak na sondy nie je urèený na pou¾itie piezo la-
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Obr. 3.17: Pohµad na nadeponované nanoanténky na krátke vlákno zboku a zhora. Ob-
rázky zo SEM, mikroskop TESCAN LYRA3.
dièky, ktorá zaujíma kolmú polohu na povrch vzorky (ako je tomu napr. na NT-MDT
NTegra Solaris). Keï¾e priestor medzi sondou a vzorkou je obmedzený, treba navrhnú»
dr¾iak, ktorý bude re¹pektova» toto obmedzenie. Tento problém sa dá v¹ak obís» prilepe-
ním vzorky priamo na skener mikroskopu, bez pou¾itia dr¾iaku vzoriek. Toto rie¹enie nie
je ideálne a v najbli¾¹ej dobe sa budeme venova» odstráneniu tohoto problému tým, ¾e
bude navrhnutý nový dr¾iak, ¹peciálne urèený na pou¾itie optických vlákien.
Prvé meranie zobrazilo topograu kalibraènej vzorky, pou¾ité vlákno v¹ak bolo tupé,
a preto je kvalita merania neuspokojivá, to v¹ak nebol cieµ merania. Cieµ merania bolo
ukáza», ¾e vlákno bude fungova» ako sonda SPM. Výsledok úspe¹ného merania je na
obr. 3.18.
Obr. 3.18: Zmeraná topograa s plným vláknom na SPM NenoVision LiteScope. Pou¾itá
bola kalibraèná vzorka. Vpravo je opaèný smer rastrovania.
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Obr. 3.19: Pohµad na piezo ladièku napojenú na do¹tièku urèenú do dr¾iaku sond. Vpravo
je sonda vlo¾ená do dr¾iaku.
V druhom meraní bolo pou¾ité krátke vlákno s nadeponovanými nanoanténkami.
Av¹ak èiniteµ akosti (Q - faktor) zmeranej rezonanènej krivky bol príli¹ malý (zhruba
dvadsa»krát men¹í oproti oèakávanej hodnote) a v meraní sa nepokraèovalo. Vlákno plá-
nujeme prelepi» a meranie opakova».
3.6. Vylep¹enie stávajúceho systému NanoGIS a tes-
tovanie s opracovaným vláknom
Aparatúra NanoGIS, vyvíjaná na Ústave fyzikálneho in¾inierstva, slú¾i k súèasnému zave-
deniu laseru a plynu do vlákna, ktoré ïalej ústí do vákua. Zavedenie laseru vy¾adovalo, aby
vlákno bolo v pozícii kolmo na sklo zavádzacej aparatúry. Okrem po¾iadavky na kolmos»
vlákna bolo treba vyrie¹i» aj prepú¹tanie plynu do vlákna cez tento prvok. Na tieto úèely
bolo zhotovené uchytenie vlákna, ktoré umo¾nilo kolmú polohu aj prepú¹»anie plynu.
V ïal¹om kroku bolo treba zavies» samotný laserový zväzok na vlákno, naèo poslú¾il
mikroposuv s kolimátorom a objektívom. Pou¾itie mikroposuvu má svoje opodstatnenie
v rozmeroch oblasti, na ktorú chceme svieti»3. Av¹ak bolo treba vymyslie» uchytenie tohto
mikroposuvu, preto¾e vlákno a mikroposuv neboli súosé. Aparatúra NanoGIS s pripoje-
ným mikroposunom je na obr. 3.20.
Obr. 3.20: Aparatúra NanoGIS s uchyteným mikroposuvom.
V tejto práci bolo navrhnuté uchytenie vlákna, ktoré sa zasunie do otvoru v zavádzacej
aparatúre a tým sa upevní jeho poloha. Tento prvok bol vyrábaný v dielni na ÚFI FSI.
3Mikro¹truktúrovaná oblas» vlákna má priemer zhruba 23 µm, pozri obr. 2.7.
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Najväè¹í problém predstavovala výroba dierky s priemerom 0,3 mm, èo znaène predå¾ilo
výrobný proces. Pou¾itý materiál je teón. Kon¹trukèný náèrt uchytenia vlákna je na
obr. 3.21.
Obr. 3.21: Kon¹trukèný výkres uchytenia vlákna.
Testovanie prepú¹»ania plynu vláknom s pripojeným uchytením vlákna dopadol úspe-
¹ne. Ako plyn sa pou¾il stlaèený dusík. Tlak sa dr¾al okolo hodnoty 1 atm, bublinka dusíku
bola zaznamenaná po cca 10 minútach fúkania, je zakrú¾kovaná na fotograi na obr. 3.22.
Obr. 3.22: Fotka, ktorá zachytáva bublinku dusíku vo vode na konci dutého vlákna.
V ïal¹om bude treba otestova» svietenie laseru na vlákno. Treba zvá¾i» mo¾nos» po-
¹kodenia uchytenia vlákna laserovým zväzkom.
Taktie¾ bolo navrhnuté kon¹trukèné uchytenie mikroposuvu, ktorý zabezpeèil súo-
sos» dutého vlákna a samotného mikroposuvu, pozri obr. 3.23. Ako materiál bol zvolený
hliník, preto¾e jeho výroba je jednoduch¹ia, av¹ak za ceny men¹ej stability v porovnaní
s pevnej¹ím materiálom. Vzhµadom na rozmer fokusovanej oblasti mô¾e systém vykazova»
zvý¹enú citlivos» na vibrácie. Výroba opä» prebiehala v dielni na ÚFI FSI.
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Obr. 3.23: Kon¹trukèný výkres uchytenia mikroposuvu.
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4. Záver
V tejto bakalárskej práci sme sa zaoberali prípravou SPM sond so ¹peciálnymi vlast-
nos»ami z dutého optického vlákna. Pracovali sme so ¹tyrmi vláknami, z toho tri vlákna
boli duté (pôvodné, krátke a dlhé). Plné vlákno slú¾ilo na osvojenie si niektorých experi-
mentálnych techník (základy práce s HF, FIB, lepenie na piezo ladièku). Príprava dutých
vlákien spoèívala v troch krokoch (s výnimkou pôvodného dutého vlákna, ktoré u¾ bolo
vyleptané HF).
V prvom kroku (pozri èas» 3.1) sme duté vlákna leptali HF. Bola navrhnutá leptacia
kadièka, ktorá umo¾nila lepta» duté vlákna bez pou¾itia PMMA. Testovanie zhotovenej
kadièky dopadlo pozitívne. Krátke vlákno sme vyleptali na priemer 40 µm a dlhé vlákno
na priemer 45 µm. Vlákna sme v¹ak vyleptali na oblas» s väè¹ím priemerom, ktorý zby-
toène spomaµoval ïal¹iu úpravu na FIBe, a tým navý¹il celkový èas na vytvorenie sondy
z dutého vlákna (priemer mikro¹truktúrovanej oblasti je 23 µm). Prebrali sme návrhy na
vylep¹enie stávajúcej kadièky, ktoré by mohli proces leptania HF zefektívni».
V druhom kroku sme vyleptané duté vlákna leptali FIBom do ¹pièky (pozri èas» 3.2).
Hrot pôvodného a krátkeho vlákna sme vyleptali do tvaru ihlanu. Z èasovej nároènosti
FIBovania dlhého vlákna sa hrot tohoto vlákna vyleptal iba do tvaru klinu. Èasová náro-
ènos» tohoto kroku veµmi závisí od výsledku leptania HF z prvého kroku. Pôvodné vlákno
bolo urèené na meranie topograe na SPM mikroskope NT-MDT NTegra Solaris. Na
krátke vlákno sme v ïal¹om kroku deponovali nanoanténky. Dlhé vlákno bolo urèené na
testovanie aparatúry NanoGIS.
V tre»om kroku sme na krátke vlákno deponovali 2 nanoanténky (pozri èas» 3.4).
Nanoanténky vy¾adovali podklad na depozíciu. Preto sme po obvode centrálnej diery na-
deponovali súosé krú¾ky so zú¾ujúcim sa priemerom (tento proces viedol ku skráteniu
nanoanténok na då¾ku cca 2 um). Táto depozícia je nároèná a aj malý drift elektrónového
(iónového) zväzku mô¾e tento krok výrazne skomplikova». Krátke vlákno s nadeponova-
nými nanoanténkami bolo urèené pre integráciu na SPMmikroskop NenoVision LiteScope.
V èasti 3.3 sme merali topograu na NT-MDT NTegra Solaris s pôvodným vláknom.
Výsledky boli pozitívne. Av¹ak hrot vlákna sa ulomil a z pôvodného vlákna sa stalo tzv.
krátke vlákno.
V èasti 3.5 sme sa venovali meraniu topograe s krátkym vláknom s nadeponovanými
nanoanténkami na NenoVision Litescope. Av¹ak zmeraná rezonanèná krivka vykazovala
malý Q - faktor. Preto sa od samotného merania odstúpilo, v pláne je skúsi» krátke vlákno
prelepi» na piezo ladièku znovu.
Okrem prípravy dutých vlákien sme sa venovali roz¹irovaniu aparatúry NanoGIS (po-
zri èas» 3.6), ktorá slú¾i k zavedeniu plynu a laserového zväzku do vlákna. Bolo zhotovené
uchytenie vlákna a uchytenie mikroposuvu. Testovanie prepú¹»ania plynu dutým vláknom
dopadlo pozitívne. Testovanie s laserom máme iba v pláne, preto¾e sme z èasových dô-
vodov a experimentálneho vy»a¾enia laseru tento experiment nestihli. Je ale v pláne jeho
uskutoènenie v rámci ¹tudentského projektu AMISPEC. Èas» nancií z tohoto projektu
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5. ZOZNAM POU®ITÝCH SKRATIEK A SYMBOLOV
5. Zoznam pou¾itých skratiek a
symbolov
LMIS liquid metal ios source - zdroj iónov zlo¾ený z atómov kovu v kvapalnej
fázy
AFM atomic force microscopy - mikroskopia atomárnych síl
SNOM scanning near-eld optical microscopy - rastrovacia optická miktro-
skopia v blízkom poli
SPM scanning probe microscopy - rastrovacia sondová mikroskopia
SEM scanning electron microscopy - rastrovacia elektrónová mikroskopia
FIB focused ion beam - fokusovaný iónový zväzok
GIS gas injection system - systém vstrekovania plynu
FEBID focused electron beam induced deposition - depozícia indukovaná fo-
kusovaným elektrónovým zväzkom
FIBID focused ion beam induced deposition - depozíca indukovaná fokusova-
ným iónovým zväzkom
IBS ion beam sputtering - odpra¹ovanie iónovým zväzkom
IBAD ion beam assisted deposition - asistovaná depozícia iónovým zväzkom
HF hydrouoric acid - kyselina uórovodíková
PE polyethylene - polyetylén
PTFE poly tetra uor ethylene - polytetrauóretylén
PMMA poly methyl meth acrylate - polymetylmetakrylát
TF tunning fork - piezoladièka
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